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(54) ritle: USE AS THICKENERS IN COSMETICS OF NEUTRALIZED COPOLYMERS COMPRISING WEAK ACID UNITS 
AND STRONG ACID UNITS, AND COSMETIC COMPOSITIONS COMPRISING SAME 

(54) Titre : UTIUSATION COMME EPAISSISSANTS EN COSMETIQUE DE COPOLYMERES NEUTRALISES COMPOR- 
TANT MOTIFS D' ACTDE FATBLE ET DES MOTIFS D' ACTDE FORT, ET COMPaSTTTONS CaSMETTQUFiJ 1 .RS COmT?- 
NANT 



i 



(57) At)Stract: Tlie invention concerns a cosmetic, dermatological, pharmaceutica] or veterinary composition comprising at least a 
thickening and/or emulsifying polymer for an aqueous medium, obtained by polymerisation: of at least an unsaturated weak acid 
such as acrylic acid, and of at least an unsaturated strong acid such as AMPS, in the pres^ce of a crosslinldng or branching agent and 
optionally of a transfer agent, and characterised by a fraction of water soluble polymers ranging between 5 and 50 wt preferably 
between 8 and 35 wt. %. Said acids are partly neutralized at the time of polymerisation. The resulting composition unexpectedly 
exhibits optimal cosmetic characteristics with in particular a very high stability in the pn^sence of electrolytes in a very wide range 
of pH (1-13) as a result of the appropriate selection of conditions for polymerising the thickening and/or emulsifying polymer (rate 
of neutralisation, active material concentration, weak acid/strong acid mol ratio). 

(57) Abr^^ : Le pr^sente invention se rapporte h une composition cosm^tique, dermatologique, pharmaceutique ou v&drinaire 
comprenant au moins un polym^re epaississant et/ou ^mulsionnant pour milieu aqueux, obtenu par poljrm^risation: d'au moins un 
acide faible insatun^ tel que Tacide acrylique, et d*au moins un acide fort insatur6 tel que TAMPS, en presence d*un agent r^ticulant 
ou ramifiant et 6ventuellement d'un agent de transfert, et caract^s^ par une fraction de polym^res hydrosolubles comprise entre 
5 et 50% en poids, de pn^f^rence entre 8 et 35%. Ces acides sont partiellement neutralises au moment de la polymerisation. 
composition obtenue pr^sente de maniSre surprenante des caract^ristiquES cosm^tiques opiimales avec en particulier une trfes grande 
stability en presence d*61ectrolytes dans une gamme trfes large de pH (1-13) dans une gamme trfes laige de pH (1-13) grace h. un choix 
approprie des conditions de polymerisation du polym&te epaississant et/ou emulsionnant (taux de neutralisation, concentration en 
mati^TC active, rapport molaire acide fort/acide faible). 
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— avant I 'expiration du delai prevu pour la modification des 
revendications, sera republiie si des modifications sont 
regues 



En ce qui conceme les codes a deux lettres et autres abr^via- 
tions, se r^ferer aux "Notes explicatives relatives aux codes et 
abr^viaiions" figurant au d^but de chaque numero ordinaire da 
la Gazette du PCT. 
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Utilisation comme ^palsslssants en cosm^tlque 
de copolym^res neutralises comportant des 
motifs d'aolde falble et des motifs d'acide fort, 
et compositions cosm6tiques les contenant. 

5 

I-a pr6sente Invention oonceme le secleur technique des compositions 
cosmetiques, dermatologiques, phannaceutiques ou v^drinaires, et 
d^tergentes, comprenant au moins un polymdre ^palssissant et / ou 
^mulsionnant F>our milieu aqueux. 

10 On connaSt dans Tart ant^iieur: 

- Lutliisation de poiym^res r§tfcui§s pour 6iever la viscosity de produits 
cosm§tiques, pliarmaceutiques ou techniques (FR 2,416,723) 

- Uutiiisation d'une dispersion de polymere comme dpaississant de p§te 
dimpression pour textile (EP 0,161,038) 

15 - Les compositions comprenant un polymdre 6palssissant k base de 
monomdres non ioniques tels que I'acrylamide, anionlques teis que fedde 
acrytique ou cationiques, gonflant k Peau . Les polymdres sont obtenus 
sous forme d'^mulsion Inverse. Sont (M6es entre autres des applications 
comme les cosm^tiques et surtout les impressions textiles ou sur 

20 moquette (GB 2,077,750 ) 

- Les polymdres Spaississarrts obtenus sous forme d'^muision inverse k 
base d'acides forts (US 4,172,066) 

- Le brevet EP 0 503 853 qui conceme un 6palsslssant k base d'AMPS 
et d'acrylamide, 

25 - LutiHsdtion d'un monomdre poss^dant un acide fort spdcffiquement pour 
^paissir des milieux acides (application p^trole) (GB 2,1 10,744) 
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Le procSd6 de preparation d'une composition sous forme de latex 
inverse d'un poly6leclrolyte (homopolym6re) anionique, branch^ ou r§tjcul6, 
k base d'un monomdre possedant une fonction acide fort (WO 99/42521). 

On connaft encore le brevet EP 0 186 361 . 

5 Un probldme technique extremement important dans Hndustrie consfd^r^e 
consiste k apporter ^ la composition finale certalnes propri6t6s int^ressantes 
comma le toucher et la stability de la viscosity en presence d'^lectrolytes. 
Une forte demande existe, dont la solution rfa pas 6t6 apport^e de manldre 
saHsfaisanie par Fart an^rieur. 

10 Le probldme tec^inique correspondent est done de rechercher des 
compositions pr§sentant une capacA^ ^paississante vis ^ vis de 
compositions aqueuses utilisables en cosm^que, dermatologie, dans le 
domaine v^drinaire ou pharmaceutique, et domaines analogues de produits 
de soins corporels, et notamment am6liorant le toucher et la stabilit§. 

15 Rus partiojlidrement, on recherche des compositions dpaississantes aussi 
bien ^ pH adde qu'^ pH basique, et notamment oeDes efRcaces ^ pH tres 
adde, notamment pH 1 - 3 environ, ce qui correspond k un probidme 
technique particulier, qui n'est pas correctement r^solu par les produits de Fart 
ant^rieur, malgrd une demande importante de Industrie. 

20 On entend, dans toute la pr6sente demande par ^ polymdre dpalssissant 
e^ou ^mulsionnant », un copolymdre obtenu par pofymdrfsab'on sous forme 
d'dmulslon inverse tel que d^crit dans le brevet EP 0.161 ,038. 

Gependant, a reste encore k am^liorer la stability de la composition en 
presence d'dlectrotytes. En eftet, la viscosity (et done la consistence) du 
25 produtt final a tendance k chuler fortement au contact des Electrolytes, par 
exemple de la peau. II en residte des inconvEnients de confort ^utilisation et 
de performances. 

Un probldme technique encore plus fin et extrdmement importeint dans 
30 rindustrie consid^r^e consiste done k apporter k b composition finale 
certaines propridt^s int§ressantes comma b stability aux Electrolytes. Une 
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forte demande existe, dont la solufon n'a pas 6l6 apport^e de manidre 
satisfaisante par Fart antSrieur. Ainsi lorsque des caraclSristiques dites «< de 
toucher trhs frais » sont d^rttes, ettes sont en M la r^suKante directe d'une 
mauvaisetenue de la viscosity du pdymdre en presence d'diectrolytes. 

5 LMnvention conceme una famllle de polymdres 6paississants el/ou 
6mulsionnants du type de celle d6crite dans le brevet EP 0 161 038 pr6clt6, 
qui permet d'6paissir des compositions cxDsm^tiques, dermatologiques, 
pharmaceutiques ou v^erinaires aussi bien a pH acide qu'^ pH basique tout 
en apportant k la composition des caractSrislfques cosm^tiques optimales et 
o jamais obtenues telles que le toucher et la stability de la visoosi^ en 
presence d'dlectrolytea. Uutilisation de ce type de polymdres peut 
6galement §tre envisagie pour 6paissir tout type de milieux aqueux, 
comme par exemple en d^tergence. 

La pr^sente invention conceme Tutilisation d'une selection particulidre de cette 
femilie de copolymdres comme agents ^paississants et / ou dmulsionnants ( 
en totality ou en parUe) de compositions cosmdtiques, dermatologiques, 
pharmaceutiques, usage humain ou v^tdrinaire, ou ddtergentes, ainsi que 
les compositions cosm§tiques, dermatologiques, pharmaceutiques, k usage 
humain ou v^rinaire, ou detergentes, contenant au molns rm de ces 
poiymdres comme ^aississant(s) et / ou 6mulsionnant(s). 

Les compositions de {'invention apportent un perfectionnement 
suppldmentaire important dans oe domaine sp6cifiqueet comprennent 
comme dpaississant et / ou dmulsioruiant au moins un pofymdre de cette 
famille d'^paississants eUou dmuisionnants, obtenu par polymerisation de : 

- 5 k 95% molaire d'au moins un monomdre possMant une fonction acide 
faibie 

- et de 5 ^ 95% molaire d'au moins un monomdre possMant une foncfion 
acide fort, 

- et sont caract§risees en ce qu'elies presentent une traction de polymdres 
hydrosolubies comprise entre 5 et 50% en poids (par rapport au 
polym^re total), de preference entre 8 et 35%. 
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La composition obtenue pr^sente de mani^re surprenante des 
caract§risdques cosm^tiques optimales avec en particuiier une tr^ grande 
stabilit6 en presence d'6lectrolytes dans une gamme trds large de pH (1 -1 3) 
grace k m choix approprid des conditions de polymerisation du polymdre 
5 epaississant et/ou 6mulsionnant (taux de neutralisaOon, pourcentage de 
polym^res solubles, rapport molaire acide fon/acide falbie, concentration en 
mad^re active) conduisant k la fraction de polymdres solubles pr^ci^e. 

L'inventlon conceme done ruUIIsation oomme ^paississant et/ oa 
6mulstonnant (en totallt§ ou en partie) de compositions cosmdtiques, 
10 denmatoiogiques, pharmaoeutiques, k usage humain ou v6t6rinaire, ou 
ddtergentes, d'au moins un polymdre obtenu par polymerisation de: 

- 5 k 95% molaire d'au moins un monomdre poss6dant une fonction acfde 
faibfe, et de 

5 k 95% molaire d'au moins un monomdre poss^dant une foncticm acide 
15 fortet 

- caractirisd en ce qu*!! pr^sente une IracHon de polymdres hydrosolubles 
comprise entre 5 et 50% en poids (par rapport au polym^re total }, de 
preference entre 8 et 35%! 

Sans vouloir Stre liee par une quetconque theorie, la Demanderesse 
20 considdre que cette caracteristique extrdmement importante au plan rndustriel 
et commercial reside de la proportion eievee de polymdres tiydrosof ubies. 

Les produits commerciaux les plus proches, qui declarant «< un toucher frais 
done une mediocre resistance aux electrolytes de la peau, ne depassent pas 
2 a 3 % de poiymeres hydrosolubles. II semble done exister un seuil de 
25 proprietes autour de 5% (cf. ^ai selon l'inventlon ^ 6 %). (les essais selon 
^invention sont des moyennes de trots essais, afin de reduire la marge 
d'erreur au maximum). 

On note par ailfeurs que les polymdres de ia presente demande, ne 
comportent pas de monomdres neutres, ce qui est probablement un fadeur 
30 important dans i'obtention des avantages precites. 
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Selon un mode de realisation absolument pr^^rd, les polymdres sont 
. obtenus de plus en presence dtun agent riftkxriant ou ramlfent et 
dventuellement d'un agent de transfert. 

Selon un mode de r^isation pr6f6r6, la polymerisation est effectu^e en 
5 emulsion inverse eau dans hulls. 

Selon un mode de realisation prefere, le taux de reticulation (ou ramification 
selon les cas) est de 50 ^ 3000 ppm (en considerant le 
methyienebisacrylamide ou MBA) par rapport au polymdre ou une 
retiailation equivalente avec un agent leticulant d'efficacite differente, selon 
1 0 des parametres connus de r homme de metier. 

Oans les m§mes conditions, le polymdre qui serait okrtenu en I'absence 
d'agent de reticulation aurait une viscosite intrfnseque (i-V.) de 3 ^ 25 d\fQ. 

Selon un autre mode de realisation, la concentration de polymerisation est de 
15 ^55 % en poids. 

15 Selon encore un autre mode de rSaTisation, la polymerisation est menee 
eventuellement en presence d'un agent de transfert. 

L'homme de metier saura appreder k partir de ses connaissances propres le 
degre d'agent de transfert et d'^ent renculant ou ramifiant k utDiser pour 
obtenir un polymdre ramifie ou reocu^. Lhomme de metier oomsSt 
20 egalement la definition chlmique de ces deux categories de polymeres, de 
nombreux ouvrages et brevets anterieurs tnaitant de tels polymdres. On 
indiquera simplement dans la presente demande « rdticuie ou ramifie » ou 
« reticuie » et vocables analogues, pour rappeler ce qui precdde. 

11 est de plus essentiel qu'au moment de la polymerisation la neutralisation de 
25 la giobalite des monomdres possedant une fbnction acide soit partielle et 
comprise entre 5 et 95%. Le pi-l de polymerisation varie en IbncUon du taux 
de neutralisation. II est ainsi possible selon I'lnvention de travailler k un pi-l oD 
les probldmes de corrosion des equipements industriels sont redurts tres 
nettement, au point que des equipements speciaux ne sont pas 
30 necessaires. On travailtera notamment k pH > 4 en polymerisation, de 
preference 4,2 - 4,5, en notant que, au dessous de pH 4 (et bien que la 
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dif^rence de pH en valeur ab80lue puisse sembler trte faible), des 
^quipements spSciaux antf-oorrosbn sont n^essaires. Ainsi la possibility 
(non limitative) offierte par {'invention de travailier k des pH de polymerisation 
de l^drement plus de 4 repr^sente un autre seull technique int§iBssant et 
5 surprenant 

Gr&ce ^ oe choix approprid des conditions de polymerisation du polymdre 
epaississant ei/ou ^mulsionnant (taux de neutraiisaSon, concentration en 
matidre active, rapport molaire acide fbrVadde faible). la composition obtenue 
presents de manidre surprenante des caract§ristiques cosmetiques 
10 optimales telles que le toudier et ia stability dans une gamme tr§s large de 
pH (1-13), tout en conservant m tn§s fort et trds efficace pouvoir 
epaississant, meme ^ pH trds acide, notamment meme a pH 1 - 3 environ. 

Une qstimisaUon des conditions de polymerisaUwi sem accessible k 
I'iiomme de metier k la lecture de la presente description et selon ses 
1 5 connaissances personnelles, ou k I'aide d'essais simples de routine. 

II est, de plus, egalement possible de concentrer ou d'isoler ie poiymere par 
toutes les techniques connues. 

II exists en particulier de nombreux precedes d'obtention de poudre k parbY 
d'emulsions de polymdres solubles ou gonflant dans i'eau qui consistent k 
20 isoier ia matiere active des autres constituants de I'emuision. De maniere non 
limitative, il est possible de citer ies techniques teiles que : 

- 1^ predpitedion dans un milieu non solvant tel que Pacetone, ie meUianol 
et autres solvents poiaires. Une simple fiRraHon permet alors d'Isoier la 
particule de polymdre. 

25 - l-a distillation azeotropique en presence d'agent agglomerant et de 
polymdre dabilisant qui permet de conduire k des agglomerats que J'on 
isole fadlement par filtration avant de proceder au sechage de ia particule. 

- Le « spray-drying » ou sechage par atomisation ou pulverisation qui 
consiste a creer un nuage de fines goutteiettes d'emulsion dans un oourant 

30 d'air chaud, pendant une duree contrdiee. 
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Selon un mode de r^atfsation pr&6r6, le copofymdre est obtenu k partir de : 

- 10^ 80% molaire d'au moins un monomdre poss^dant une fonction adde 
faible 

- et de 20 ^ 90% molafre d'au moins un monomdre possddant une fbnctfon 
5 adde fort 

Selon un mode de realisation particulier, le taux de neutraOsation (au moment 
de la polymerisation) de Tensemble des addes insaturSs est de preference 
de10^80%. 

De maniere tout k lait prSfSrSB, on incorpore un agent de reticulation ou de 
1 0 ramification et eventueUemerrt un agent de Iransfert. 

Selon encore un mode de realisation particulier, le taux de reticuiatton est situe 
de preference entre 100 et 800 ppm (en considerant le MBA) par rapport 
au polymere ou une reticulation equivaiente avec un agent reticuiant 
d'efficadte drfferente. 

15 En i'absence d'agent de reticulation, la viscosite intrinseque i.V. du polymere 
obtenu est de preference 4 k 20 dl/g 

La ccMicenfration de polymerisation est de preference de 25 k 45% de 
matiere active en poids. 

Le taux global de neutralisaHon des monom^res possedant une fonction 
20 acide est compris entre 20 et 90% k la polymerisation 

Lors de (a polymerisation sous forme d'emulsion eau dans huiie, ta phase 
continue utiiisee peut etre une huile ou un solvent d'origine mineraie et/ou de 
^rAhkse elt/ou d*origine v6g6tale. De preference, on utSsera un soivant ou 
une huile non mineraie. 

25 On trouvera d dessous une lists non limitative des monomdres de type 
acide fort: 
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monomdres pr^serrtant une fonction de type acide sulfbnique, acide 
phosphonique, par example : I'acide 2-acryiamido-2-methylpropane 
sulfonique (AMPS). 

On trouvera ci-dessous une liste non limitative des monomdres pr6sentant 
5 une fonction acide fa\b\e : i'acide acrylique, Fadde mdthacrylique, Padde 
itaconique, I'acide crotonique, i'acide mal^ique, raddelumarique, ete... 

On trouvera d dessous une liste non limitative des r^cuteuits : 
m^tliyl^nebisaoryiamide (MBA), ('ethylene glycol dl-acrylate, le polyethylene 
glycol dimethacrylate, le diacrylamide, le cyanomethylacrylate, le 
10 vinyloxyethyiacryiate ou methacryiate at ie formaldehyde, le glyoxal, les 
composes de type glycidyldther comme I'dthyldnegiycol diglycidyidther, ou 
des 6poxy ou tout autre moyen blen connu de Thomme de mdtier 
pemnettant la r^Hcuiation. 

On trouvera ci dessous une liste non limitative des agents de transfert : alcool 
15 isopropyiique, hypophosphite de sodium, mercaptoethanol etc... 

On aura compris qu'll sera k to, portee de i'homme de metier de s6iectionner, 
dans les conditions et plages de mise en oeuvre ci-dessus, les conditions 
optimales telles que le polymere final pr^sente une fraction de poiymere 
hydrosoluble comprise entre 5 et 50 % en poids par rapport au polymdre 

20 total (suivant une m^thode de dosage du type de celle d^crite p 8 du brevet 
EP 0 343 840). L'homme de mdtler saua notamment apprto'er & partir de 
ses oonnalssances propres le degrd d'agent de transfert et d'agent r§fticulant 
ou ramifiant k utiliser pour obtenir un polymdre final prdsentant une fracSon de 
polymere hydrosoluble suffisante, et le laux de neutralisatton k choisir pour 

25 obtenir un pH de polymerisation Idgdrement sup6rieur k 4 (s'il le souhaite). 

L'homme de mdUer saura choisir la meiileure combinaison en fonction de ses 
connaissanoes propres et de la pr^sente description, ansi que des 
exemples qui vont suivre. 



30 



wo 01/97772 



PCT/FROl/01892 



9 

Exemples de polymdres : 

Chacun des potymdres d^crits ci-aprds a 6t6 obtenu par poiym^iisation 
sous forme d'6mulsion inverse telle que ddcrite dans le brevet 
EP 0,161,038. Pour mieux pouvoir les oomparer, les taux de rdHculant et 
5 d'agent iimiteur ont 6t6 gard^ constants. 

H apparatt ^ ia vue des rdsuitats obtenus que le comportement (pouvoir 
dpaississant et capacity de resistance aux Electrolytes) est dlrectement 
fonction des conditions de polymerisation et en particulier du taux de 
neutralisation et du rapport molaire acide fort/acide faible. 

1 0 Le ohoix du polymdre utilise est ensutte fonction des caract§rlstiques requises 
pour la compositton finale. 
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II seralt sans doute possible techniquement d'augmenter la proportion de 
poiymdres hydrosolubies au deld de 28 %, mais sans grand intdrit, car i 
semble que I'on atteigne la limlte du compromis autour de 25 - 30 - 35 % 
5 environ, en fonction des details d'applicatioa 

Par contre, comme d^j^ lndiqu§, II exists manifestement un seuil de propri^t^ 
entre les produrts Gonnus 2 - 3 %) et I'exempie de rinvention d 6 %. 

II est d'ailieurs tout k fait surprenant qu'un tel seull brutal existe entre 3 et 6 
qui n'^tait ni prd\^sibie ni logique. 

10 La fraction de polymdres hydrosolubies pouna done €tre de prdfi§renoe 
entre 6 et 35 et encore de pr6f6rence entre 8 at 30 -35%. 



QC1 : mesure de viscosity k pH^3 

- Preparation d'une solution A ^ 1% en polds de matidre active dans de 
15 I'eau d6ionis6e puis ajustement du pl-i entre 2,9 et 3,1 en utiiisant de 

I'aclde ciiiorhydrique 1 N 

- Mesure de la viscosite n"*! k Taide d'un viscosimdtre Brookfield de type 
RVT : les valours obtenues sont en centipoises 

QC2 : chute de viscosity par ajout de sels 

20 - On ajoute k la solution A une solution saOne {k 70 g/l de NaCI) aAi 
d'obtenir une concentration finale en sel de 1 % massique par rapport k la 
matidre active (poIym§re) 

- Mesure de la viscosity n''2 k Taide d'un viscosimdtre Brooi<field de type 
RVr : les valours obtenues sont en centipoises 

25-1^ chute de viscosity est calculi ainsi : 

Chute de vlscoslt§ (%) = 100 x ((vlscoslt6 1 - vlscosit6 2) / viscosit6 1) 



wo 01/97772 



PCT/FROl/01892 



11 

On peut constater que de manidre surprenante les produits des exemples 
P1 k P6 pr6sentent une bonne stability de leur vfscosft6 en presence 
rfdlectrolytes, ce qui n'est pas le cas du produit X Le taux de polymere 
hydrosoluble apparaft comme jouant un rfile primordial. Compte tenu de 
6 cette bonne resistance, les polymdres de cette invention conservent une 
viscosity 6lev6e mSme k pH extrdmemerrt acide et ce conlraremenl aux 
produits connus sur le marchd. 



Exemples de compositions : 

10 Dans le cadre des exemples de compositions, les deux polym&res uHlis6s 
correspondent au polymere decrft pr6c6demment sous Tappellation PI. Ce 
polymdre a ^t^ choisi car 9 presertte un bon compromis errtre les valeurs 
QC1 et QC2. Toutefols, li est tout k fait envisageabie d'utiiiser egalement Hjn 
ou.rautre des polymdres pr^sentds, cette s6lectlon dependant uniquement 

1 5 des caract^ristiques finales requtees pour la oompositlon. 

- Composant A : copolymdre r§fcul6 de type PI comprenant 60% 
d'AMPS et 40% d'acide acryfique utifise sous forme d'dmulsion distili^ 
contenant 62,6% de polymere 

- Composant B : mdme polymere que ie polymdre A ubllsd sous forme 
20 de poudre obtenue par « spray-drying » 

Les noms des ingredients utilises dans les compositions sont ceux 
rdf^rencSs sous la nomenclature INCI (« International Nomenclature of 
Cosmetic Ingredierrts »). 



25 Exemple 1 : base pour un gel / crdme, pH 3,6 : 

% en poids 

Phase aqueuse : glycerine 2% 
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eau (aqua) 



QSP 100 



adde dtricpje 



QS pH ^ 3,5 



Composant A 



3% 



oonservateurs 



QS 



parfum 



QS 



adde crtrique 



QS pH final » 3,6 



10 



15 



Mode op6ratQire : 

1^^ etape : preparation de la phase aqueuse. 

2^® ^ape : ajustement du pH de la phase aqueuse par ajout d'acide. 

3^ etape : on ajoute le composant A sous agitation. 

^^ma . Qp ajoute les conservateurs et le parfum. 

5^ etape : rSsyustement du pH & 3,6 

Caracteristiques finales de la composftlon : 

- pH = 3,6 

- viscosity (RVT 6, 20 tours/min) = 1 0250 cps 

- aspect : gel / crdme blanc, opaque et brillant 

- toucher : onctueux car ce gei/cr^me se casse tres progressivement k la 
surface de la peau. Texture : leg^re, non grasse et non collante 

- prehension ^cile avec la main alors que la texture est reiaUvement flulde 
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Exemple 2 : lotion k base de silicone, pH 6: 



% en poids 



dimethicone 



10 % 



5 palmitate d'octyle 



5% 



eau (aqua) 



QSP 100 



Composant A 



1.5% 



conservateurs 



QS 



parfum 



QS 



Mode QD6ratoire : 

On Incorpore las ingredients dans Pordre indique. On ajoute ensufte sous 
agitation le composant A, les consen/ateurs puis le parilim. 

15 Caract6ristiques finales de la composMon ! 

- pH = 5.8 

- viscosity (RVT 6, 20 tours/min) = 9500 cps 

- aspect : crdme brillante. facile k prendre k ia main 

- toucher : onctueux et leger, ne fsBt pas f « eau » k i'applicalion. Toucher 
20 final velout6 

Exemple 3 : base crdme capillaire, pH 5 : 
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% en poids 



eau (aqua) 



QSP 100 



Huile d'olh/e (Olea Europaea) 



2% 



Composant B 



1.25% 



conservateurs 



QS 



parfum 



QS 



acide dtrique 



QS pH := 5 



10 



15 



Mode op^ralQire : 

On verse le composant B dans I'eau. On ajoute ensuite Fhuile sous agitsfa'on. 
Dgs que la preparation est homogdne, on ajoute les oonsers^eurs et le 
parfum. Le pH est ajust6 a 5. 

Garact6risBques finalgs de la conipogitfon : 

- pH = 6 

- viscosity (RVT 6, 20 tours/min.) = 11 500 cps 

Example 4 : base Emulsion huile / eau d6maquillante, pH 4,7 : 

% en poids 

Phase aqueuse : Disodium Laureth suifosucdnate 4% (m.a.) 



glycerine 



3% 
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eau (aqua) 



QSP 100 



(m.a. = matieres actives) 



Phase huileuse : 



triglyceride caprylique/caprique 



6% 



5 



l-luile d'amande douce (Prunus Amigdalus Dulcis) 



2% 



Composant A 



4% 



Conservateurs 



QS 



Partum 



QS 



10 



Mode op6ratoire : 

On prepare la phase aqueuse La phase huileuse est ensuite incorpor§. On 
ajoute alors sous agitation le composant A, puis les oonsen^ateurs et le 
parfum. 

16 

C9r^0t6rjst|qH9S flpqigs dQ la confipQ9iti.op : 
. pH = 4,7 

- viscosity (RVT 6, 20 tour^min.) = 4000 cps 

- aspect : lait blanc 

20 - toucher : mousse peu, facile ^ rincer, facile k Staler tout en gardant une 
texture conslslante non grasse et non collarrte. 
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Exemple 5 : base Emulsion hulle / eau, pH 4^ : 

% en poids 

« Shea Butter » (Butyrospermum Partdi) 2 % 

(beurre de karii^) 
St^arate d'cx%le 

Huile min^e (Paraffliuim Uquidum) 



eau (aqua) 
Composant A 
oonservateurs 
10 parfum 

adde citrique 



8% 
4% 
QSP 100 
2% 
QS 
OS 

QS pH 4.2 



Mode op6ratoire : 

Priparation ia phase huileuse k 50°C. On ajoute I'eau et on maintient ia 
1 5 temp^ture k 50°C. Le composant A est Jout6 sous agitation. 

Le melange est ensuite ramen6 k temperature ambiante afih d'y ay'outer ies 
oonservateurs et ie parfum. 1.^ pi-l est alors ajustd. 



Caract^risBques finales de fa composition : 
20 - pH = 4,2 

- viscosity (RVT 6, 20 trs/mln.) = 2750 ops 

- aspect : fluide blanc opaque 
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- toucher : l^ger et con^stant, permet le massage sans formation de 
paiticules inconfortables pour le consommateur 



Example 6 : base pour un gel / cr^me, pH 10 : 





% en poids 


eau (aqua) 


QSP 100 


Composant A 


3% 


NaOH 


QS pH =10 


oonservateurs 


QS 


parfum 


QS 



Mode op6ratoire : 

On verse le composant A dans Teau. On ajuste le pH ^10. On ajoute ators 
sous agitation les oonservateurs et le parfum. 

15 

Qaract^rigtiques finales la comppgWon : 

- pH = 10 

- viscosrte (RVT 6, 20 tours/mln.) = 1 2000 cps 

- aspect : gel / crdme blanc, opaque et brillant 

20 - toucher : onctueux. Le gel est facile k Staler. 

Les exemples ci-dessus montrent la diversity des compositions qui peuvent 
dtre cibl^s pour Putilisation de ce type de polymdres k la fois pour leurs 
propri6tSs epaississantes eVou dmul^'onnantes. 
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Les ameliorations obtenues sont nombreuses : 

Le8 polymdres dpaisGissants eVou dmulsionnants tela que ddfinis peuvent 
dtre 'mcorpor6s d toute temperature, lis offirent de plus une grande soupfesse 
quant k T^tape dincorporation. 

5 Ce sont des polym^res §paississants et Smulsionnants effficaces et done 
d'exc^lents stabilisants pour les compositions oontenant des silicones, des 
huiles v6g6taies, des ingredients sous forme saline ou contenant des sets, ou 
ayant un pH interleur k 6. 

Chacune des compositions finales testdes pr§sente des caract§ristiques 
1 0 cosmdtlques optimales telles que le toucher et la stability. 

Les touchers resultant des diffi§rentes formulattons sont onctueux : au 
moment de rapplicaUon, ia texture de la composition de llnvention se 
« casse » moins rapidement ce qui permet d'^vrter un toucher trop 
« aqueux » (qui ressemble a de Ceau), peu attractif pour le consommateur, 
1 5 notamment en terme d'effrcacite et de contort de la composition. 

Cette propriety permet 6gaiemem d'6\4ter que la composition appliqu6e k 
la surface de la peau, des cheveux, des ongles ou des poils ne s'ecoule trop 
rapidement II est alors plus fadle de contrOler rappllcation et retalement de la 
compo^'on sur la surface k traiter. 

20 11 est §1 noter que pour chacune des formules possibles, le choix de 
I'embaliage est vaste : flacon-pompe, tube, pulverisateur ou « spray pot, 

De plus rutilisation d'un polymdre sous forme de poudre est in choix 
supplementafre. If permet de ben^ficier des propnet^s du polymere fef que 
25 decflt pr^cddemment tout en ^vftant la presence de 1^ phase huileuse 
(solvent du poiymdre) dans ia composfUon finale. Cette possibiifte offre une 
diversrte suppfdmentaire permetteuit de rdpondre a de nouvelles exfgences 
techniques et/ou marketing. 
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BEVENDICATIONS 



1 Utilisation oomme 6paississant et/ ou emuldonnant (en totality ou en 
partie) de compositions cosmdtiques, demiatoiogiques, phannaceutkiues, k 

5 usage liumabi ou vS^naire, ou d^tergentes, d'au moins un polymdre 
obtenu par polymdrisation de: 

- 5 ^ 95 % molaire d'au moins un monomdre poss6dant une foncHon acide 
faible, et de 

5 ^ 95 % molaire d'au moins un monomdre possddant une fonction adde 
10 Ibrtet 

- caract6ris6 en ce qu'i) presente une fraction de polymdres hydrosolubles 
comprise entre 5 et 50 % en poids (par rapport au poiymdre total), de 
pr6f6rence entre 6 et 35 %, de pr6f6rence B et 30 -35%. 

2 Utlli^on d'un polym^re selon ia revendication 1 , caract^ris^e en ce 
1 5 que ia polymerisation est effectu6e en emulsion inverse eau dans liuile. 

3 Utiiisation d'un polymere selon ia revendication 1 ou 2, caraclSristo en 
ce que les polymdres sont obtenus de plus en presence d'un agent riticulant 
ou ramlfiant et dventueilement d'un agent de transfert 

4 Utilisation d'un poiymdre selon Itine quelconque des revendlcations 1 
20 ^3 , caract6ris6e en ce que le taux de rdUculaUon ou ramification est de 50 k 

3000 ppm (en considerant le m§thyl§neblsacrylamide ou MBA) par rapport 
au polymdre ou une rdticuiatfon ^uivafente avec in agent ndticulant 
d'eflicadte diffiSrente. 

5 Utilisation d'un potymdre selon Itine quelconque des revendlcations 1 
25 k4 caract6ris6e en oe que la concentration de poiym^rfsation est de 15 & 

55% en poids. 
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6 Utilisation d'un polymdre selon Tune quelconque des revendications 1 
k 5 carBct6ris6e en ce que la polymerisation est men^e ^ventuellement en 
presence d'un agent de transfert. 

7 Utilisation d'un polymdre sebn lline quelconque des revendications 1 
5 ^6 caracA6ris§e en ce que, au moment de la polymerisation, ia neutralisation 

de la globalite des monomdres poss6dant une IbncHon adde est partielle et 
comprise entre 5 et 95%. 

B Utilisation d'un polymdre selon IVine quelconque des revendications 1 
k 7 caracterisee en ce que ledit polymdre est sous fomie isol^e ou 
10 concenrtr§e, notamment par obtention de poudre k partir d'emulsions de 
polymdres solubles ou gonflant dans I'eau, en isolant la mah'dre active des 
autres constituants de l*6mulsion. 

9 Utilisation d'un polymdre selon la revendication 8 caraciieris6e en oe 
que on utilise Tune des techniques sulvantes de recuperation dudrt polymdre: 

16 - La precipitation dans un milieu non solvant tel que I'acetone, le methanol 
et autres solvants polaires ; une simple filtration permettant alors d'isoler la 
particule de polymdre. 

- La distillation azeotropique en presence d'agent agglomerant et de 
polymere stabilisant qui pemiet de conduine k des agglomerate que fon 

20 isoie par filtration avant de proc6der au sechage de la particule. 

- Le « spray-drying » ou sechage par atomlsation ou pulverisation qui 
consists k creer un nuage de fines gouttelettes d'emulsion dans un courant 
d'air diaud, pendant une duree contr5iee. 

10 Utilisation d'un polymere selon Tune quelconque des revendications 1 
25 k 9, caracterisee en ce que ledit polymere est obtenu k partir de : 

10 e80% molaire d'au moins un monomere possedant une IbncHon 
acide faible et de 

20 a 90% molaire d'au moins un monomdre possedant une Ibnction 
acide fort 
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et ^ventueilement de plus en presence d'un agent rdtiouiant ou 
ramrflant et dventueilement d'un agent* de transfert. 

1 1 Utilisation d'un polymdre selon Tune queloonque des revendicaUons 1 
k 10 caract^risSe en oe que le taux de neutralisation (au moment de la 

5 polymerisation) de Tensemble des addes Insaturds dudit polymdre est de 
preference de 1 0 ^ 80% 

1 2 Utilisation d'un polymere selon i'une quelconque des revendications 1 
^11 caracterisee en ce que le taux de reticulation ou ramification dudit 
polymere est situe de preference entre 100 et 800 ppm (en considerant le 

10 MBA) par rapport au polymere ou une reticulation equivalente avec un agent 
reuculant d'efficacite difierente. 

1 3 Utilisation d'un polymere selon Tune quelconque des revendications 1 
e 12 caracterisee en ce que, dans les mdmes conditions, le polymere qui 
serait obtenu en I'absence d'agent de reticulation aurait une viscosite 

1 5 intrinseque (I.V.) de 3 e 25 dl/g. 

14 Utilisation selon I'une quelconque des revendications 1 e 13 
caracterisee en ce que la concentration de polymerisation est de preference 
de 25 k 45% de matiere active en poids. 

15 Utilisation selon I'une queloonque des revendications 1 e 14 
20 caracterisee en oe que le taux global de neubalisatlon des monomeres 

possedant une fonction actde est compris entre 20 et 90% k b 
polymerisation 

16 Utilisation selon I'une quelconque des revendications 1 e 15 
carac^risee en ce que lors de la polymerisation sous forme d'emulsion eau 

25 dans luiile, la phase continue uUiisee peut §tre une huile ou un soK^nt 
d'origine minerale et/ou de synthdse et/ou d'origine vegetale, de preference, 
un TOfvant ou une liuile non minerale. 

17 Utilisation selon I'une quelconque des revendications 1 e 16 
caracterisee en ce que ledit polymere comprend comme monomdre Fun des 

30 monomeres de type acide fort suivants: 
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monom^res pr^sentant une fonction de type acide sutfonique, adde 
phosphonique, par example : Pacide 2-acrylamido-2-methylpropane 
sulfonlque (AMPS). 

18 Utilisation seion IVine quelconque des revendicatlpns 1 ^ 17 
5 caract6rls§e en ce que ledit poiymdre comprend comme monomdre ftin des 

monomdres de type acide falble suivants: 

- I'acide acrylique, i'acide m^tliacrylique, Padde itEKX)nique, I'adde crotonique, 
radde malSque, racidefumarique. 

19 Utilisatton sebn rune quelconque des revendlcations 1 ^18, 
10 caract6ris§e en ce que ledit polym^re a 6t6 tii6cxA6 (ou ramifie) par Fun des 

rSticulants suivants: le m^tliyldnebisacrylamide (MBA), I'ethylene glycol di- 
acrylate, le polyethylene glycol dimethacrytate, le diacrylamide, le 
cyanomethyiacrylate, le vinyloxyethylacrylate ou methacrylate et le 
formaldehyde, le glyoxal, les composes de type glyddyldther comme 
15 I'^hyldneglycol diglycidyl6ther, ou des 6poxy. 

20 Utiiisation selon I'une quelconque des revendlcations 1 ^19, 
caract^risee en ce que ledit polymdre comprend Pun des agents de transfert 
ci-dessous: aicool isopropylique, hypophosphite de sodium, 
mercaptoethanol. 

20 21 Utilisation seion I'une quelconque des revendlcations 1 k 20, 
caract6ris6e en ce que ledit polymdre est form6 en Emulsion inverse a partir 
de : 
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PI 


P2 


P3 


P4 


P5 


P6 


% molaire AMPS 
(aclde f aible) 


60 


60 


60 


40 


60 


90 


% mofalre Ac. Acrylique 
(adde faible) 


40 


40 


40 


60 


50 


10 


% Neutralisation (total) 


70 


50 


36 


55 


60 


70 


% MatiSre Active 


35 


35 


30 


30 


30 


35 


% Polymdre Hydrosoluble 


17 


6 


15 


10 


28 


20 


QC1 (mesure de viscosity 
ipH=3) 


6000 


16500 


12000 


3250 


4500 


12500 


QC2 (chute de viscosite 
par ajoutdesels) 


54 


70 


43 


54 


44 


60 



22 Compositions cosmStiques, pharmaceutiques» dermatoiogiques, ^ 
5 usage humaui ou v^tdrinaire, ou ddtergerrtes, de grande stability mdme en 
presence d'dlectrolytes, caract^risSes en oe qu'elles oontiennent comme 
epaississant(s) et / ou 6mulsionnant(s) au moins Fun des polym^res dtoits 
dans l*une queloonque des revendications 1 ^ 21 . 
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